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1. Introducéo.

Materiais nanoestruturados e amorfos possuem diferentes propriedades
quando comparados com a mesma espécie na forma bulk cristalino. Essas
diferencgas estéo altamente relacionadas com as possiveis condi¢des de sintese
e processamento que podem ser submetidas. Existem algumas técnicas para
caracterizacdo de nanomateriais, por exemplo, microscopia eletrénica de
transmissdo ou difragcdo de raio X em pd, entretanto o processamento deste
altimo, através do método Rietveld, falha quando os materiais diminuem muito
seu tamanho (abaixo de 10 nm). A técnica de “pair distribution function” (PDF),
obtida a partir dos dados de difracdo de raio X ou de néutrons tornou-se uma
alternativa para analise estrutural desses materiais. A desvantagem atrelada a
esses métodos esta na necessidade do uso de uma fonte de raio X de alta
energia, geralmente disponivel somente em laboratérios de luz sincrotron, ou
uma fonte de espalhamento de néutrons. Desta maneira, surge a possibilidade
da obtencdo do PDF a partir da difracdo de elétrons, usando um microscopio
eletrénico de transmissao (MET). Vantagens atreladas ao seu uso estdo na
possibilidade de mudanca de seus parametros e na possibilidade de alternar
entre o modo de imagem e difracdo, podendo-se escolher qual area da amostra
sera medida. Desta forma, ao longo de 2018 foi desenvolvido um protocolo inicial
para obtencdo da fungcao de distribuicdo de pares (PDF), a partir de padrdes
difracdo de elétrons utilizando a microscopia eletronica de transmissao do
Laboratério Nacional de Nanotecnologia (LME/LNNano). Ao final do
desenvolvimento, este protocolo foi aplicado no estudo de nanoparticulas de
Oxido de Zircénia gerando um artigo [1]. Contudo, o protocolo necessita ser
otimizado, pois varios parametros ainda precisam ser estudados durante a

aquisicao da difracdo de elétrons e processamento dos mesmos. Apds a



otimizacdo do protocolo, este sera testado no estudo de nanoparticulas

desenvolvidas no Laboratorio Nacional de Nanotecnologia.

2. Estado da arte.

A funcéo de distribuicdo de pares (PDF) tem suas principais aplicagbes
para materiais amorfos e nanoparticulas principalmente utilizando difracdo de
Raios-X e netunos. Neste sentido, muitos programas e metodologias ja foram
estabelecidas e aplicadas para diferentes materiais [2-4] por estas técnicas.
Contudo, a funcéo de distribuicdo de pares obtida por difracdo de elétrons esta
ainda no comeco quando comparada com difracdo de Raios-X e néutrons. Por
exemplo, no comeco deste ano mais um software foi lancado para analisar PDF
por difracdo de elétrons, indicando que ha ainda varios pontos a serem
estudados para a otimizacdo do PDF por difracdo de elétrons. O melhor
entendimento dos parametros que afetam a obtencdo do PDF por difragéo
elétrons € fundamental para o Laboratério de Microscopia Eletronica do
Laboratério Nacional de Nanotecnologia (LME/LNNano) atingir o estado da arte

nesta técnica.

3. Objetivos e Metodologia

Os objetivos deste projeto podem ser divididos da seguinte forma: 1)
aprender a processar os padrdes de elétrons para obten¢éo do PDF, 2) comparar
os resultados com os trés diferentes programas disponiveis para este
processamento 3) otimizacdo do protocolo de rotina para obter padrdes de
difracdo de elétrons; 4) comparar este protocolo entre os trés diferentes
microscopios eletrénicos de transmissao que o LME/LNNano possui. 5) otimizar
este protocolo para cada microscopio se necessario 6) aplicar o protocolo
otimizado no estudo de nanoparticulas desenvolvidas no Laboratorio Nacional
de Nanotecnologia. Os objetivos serdo realizados dentro do seguinte

cronograma.



Objetivos Trimestre 1 Trimestre 2 Trimestre 3 Trimestre 4
1 X
2 X X
3 X
4 X X
5 X X
6 X X

Cronograma de realizacdo das atividades/objetivos

A metodologia serd adequada e ajustada para atingir os objetivos citados,
a obtencédo dos padrdes de difragdo seré realizada pelo pesquisador responsavel
ou pelos especialistas do laboratério de microscopia eletrdnica, para os
processamentos serdao utilizados os softwares SUePDF, eRDF e ePDFtools, a
otimizacao dos protocolos envolvera a comparacado do PDFs obtidos para uma
amostra padrédo de Ouro, aonde serdo variados parametros relativos a
iluminacdo do feixe de elétrons sobre a amostra e a aquisicdo das imagens de
difracdo de elétrons, a comparacao sera realizada entre os microscéopios JEOL
JEM 2100, JEOL JEM 2100F e Titan Cubed, os quais tem resolucdes e cameras
diferentes. Por fim, a técnica de PDF sera aplicada no estudo de nanoparticulas

desenvolvidas no Laboratorio Nacional de Nanotecnologia.
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